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高 温 蠕 变性 能 的 影响 
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摘 要 采用 定向 凝固 炉 制 备 出 含有 不 同 V 含 量 的 柱状 晶 合 金 , 进行 了 高 温 蠕 变性 能 测试 和 微观 组 织 形 貌 观察 , 研究 合金 化 
元 素 V 对 镍 基 柱 状 晶 合 金 微观 组 织 及 高 温 里 变性 能 的 影响 。 结 果 表明 : 低 V 含 量 的 合金 中 碳化 物 主要 以 棒状 形式 存在 , 而 
高 V 合 金 中 碳化 物 主要 以 块 状 形 式 存在 , 棒状 碳化 物 中 的 V 含 量 低 于 块 状 碳化 物 。 随 V 含 量 的 增加 , 合金 中 碳化 物 由 棒状 
向 块 状 转变 , 当 V 含 量 达到 1.04%( 质 量 分 数 ) 时 , 碳化 物 的 形 貌 已 经 完全 转变 成 块 状 。 铸 态 合金 经 固 溶 处 理 后 , 合金 中 的 碳 
化 物 发 生 溶解 , 低 V 合金 中 的 棒状 碳化 物 溶解 较 多 , 而 高 V 合 金 中 碳化 物 溶解 较 少 。 在 980'C/216 MPa Ail 760°C/725 MPa 条 
件 下 低 V 柱 状 晶 合 金 持久 寿命 较 短 , 高 V 合 金 持久 寿命 较 长 , 提高 合金 中 的 V 含 量 有 利于 提高 合金 的 蠕 变 寿命 。 高 V 合 金 
与 低 V 合 金 相 比 , 时 效 和 里 变 期 间 在 晶 界 析出 MasCe 型 碳化 物 数量 少 。 蠕 变 期 间 合 金 中 的 裂纹 主要 在 晶 内 MC 型 碳化 物 及 
晶 界 析出 的 M2sCe 型 碳化 物 处 萌生 和 扩展 。 

关键 词 金属 材料 , V 元 素 作用 , 微观 组 织 , 镍 基 合 金 , 蠕 变 
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ABSTRACT The effect of alloying element V on the microstructure and high temperature creep proper- 
ties of a diretional solidified nickel-base superalloy was researched by varying the amount of V addition. 
The alloy composition was set in a controlled fixedness except for element V, and then the effect of V can 
be assessed. The alloys were directionally solidified by utilizing Bridgeman casting process and followed 
by appropriate post heat treatment. The microstructure and high temperature creep properties of the pre- 
pared alloys were then characterized. The results shown that, with lower amount of V addition, the alloy- 
ing V existed mainly in acicular type carbides rather than in blocky type carbides; while for the higher ad- 
dition of V, the shape of vanadium carbides in the alloys transition from acicular type to blocky type. 
When the V content reaches 1.04 % in the alloy, the shape of carbides has been transformed into blocky 
type completely. After solid solution treatment, the carbides in the alloy were dissolved partly, and the 
acicular carbides in the alloy with lower V content dissolved much more than the blocky carbides in high 
V content alloy. Under the condition of 980°C/216 MPa and 760°C/725 MPa, the stress rupture life is 
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shorter for the alloy with lower V content, but loger for that with higher V content. The amount of MaCs 
type carbide precipitated at grain boundaries in the alloy with higher V content is less than that with lower 
V content during creep test and aging heat treatment. During creep test, cracks initiate and grow mainly 
at the MC type carbide within grains or the MCs type carbides precipitated at the grain boundaries. 
Therefore, the increase of V content is of benefit for the improvement of creep life of the alloy. 

KEY WORDS metallic materials, effect of vanadium, microstructure, nickel-base alloy, creep 


钒 (V) 是 Ni 基 高 温 合金 中 加 入 的 一 种 非常 特殊 
的 强化 元 素 , 与 广泛 应 用 于 高 温 合 金 中 的 元 素 Cr 
Co、Ti、Al、Mo、W 等 相 比 , 尽管 加 入 V 的 合金 数量 
较 少 , 但 是 V ESHA eK A SA mA 


<1.3 Pa. K Hk FA SH Sa ae HE MA- 150 44 £ 48 Joa SH 
in, 并 经 高 温 烧 结 而 成 。 熔 炼 后 合金 经 陶 资 过滤 
网 过 滤 , 过 滤 网 材质 为 ALO, 孔隙 大 小 为 8-~ 
12PPI。 熔 炼 后 的 合金 浇铸 成 遇 0 mm FEE. E AE 


SPAM), CAEN ROLE EIA 
的 知名 高 温 合金 中 如 RR2000、René125、René150 等 
均 含 有 V 元 素 。 在 含 合金 元 素 V 的 高 温 合 金 中 , 美 
到 合金 中 V 的 加 入 量 在 0.6%~5.5%( 质 量 分 数 ) 之 
fel, 而 俄罗斯 合金 中 V 的 加 入 量 在 0.3%~0.8% 之 
闻 。 虽 然 美 、 俄 法 的 合金 中 都 有 V 元 素 加 入 , 但 其 
在 合金 中 的 主要 强化 作用 方式 及 机 理 的 研究 , 公开 
报道 的 其 少 。MC 型 碳化 物 是 Ni 基 高 温 合 金 凝 固 
中 最 常 出 现 的 碳化 物 类 型 , 其 形状 主要 为 不 规则 的 
块 状 及 发 达 程 度 不 等 的 汉字 体 状 "其 形 貌 主要 
取决 于 合金 成 分 及 冷凝 条 件 。V 形成 的 碳化 物 与 
EH m A PIA HI Ti Ta, Nb, Zr 等 碳化 物 相 
比 , 按照 TaC>NbC>ZrC>TiC>VC 的 顺序 稳定 性 依 
次 降低 。 镍 基 合 金 中 碳化 物 主要 存在 形式 有 MC、 
MsC、M2zaCe 和 MIC: 等 几 种 方式 ,V 在 碳化 物 中 含量 


上 


固 试 棒 制 备 采 用 25 kg 定向 凝固 真空 炉 , 浇注 温度 及 
铸 型 预 热 温度 为 1520'C, 拉 唱 速率 为 6 mm/min。 为 
了 研究 V 对 合金 组 织 及 性 能 的 影响 , 定向 凝固 制 
备 柱状 晶 期 间 调 整合 金 中 V 元 素 含 量 。 对 制备 出 
的 定向 试 棒 进 行 化 学 成 分 分 析 , 其 化 学 成 分 如 表 1 
所 示 。 其 中 V 元 素 含 量 分 别 为 0.62%、0.96% 和 
1.04%。 

制备 出 柱状 晶 合 金 试 棒 后 , 采用 的 热处理 制度 
JH: 1220°Cx4 h; 空冷 +980'Cx16 h, 空冷 。 将 热处理 
后 的 试 棒 加 工 成 图 1 所 示 的 蠕 变 试 样 。 将 试 样 置 
于 GTW1504 型 蜂 变 试验 机 中 进行 980'C/216 MPa 
All 760°C/725 MPa 下 的 蠕 变性 能 测试 , 绘制 出 合金 
的 蠕 变 曲线 。 为 了 确定 蠕 变 期 间 碳 化 物 的 演化 特 
征 , Œ 760°C/500 MPa 条 件 下 进行 了 长 时 间 持 久 性 
能 测试 。 对 不 同 状态 合金 的 微观 组 织 采 用 扫描 电 


的 变化 是 否 会 影响 碳化 物 的 存在 方式 , 以 及 是 否 会 
影响 热处理 及 服役 期 间 MC 型 碳化 物 向 MsCe 碳 化 
物 转变 仍 需 探讨 。 本 文 以 镍 基 柱 状 晶 合金 为 基础 ， 
研究 了 V 对 合金 微观 组 织 及 高 温 蠕 变性 能 的 影 
响 。 本 研究 结果 可 为 镍 基 高 温 合金 的 设计 提供 参 
考 , 设计 出 的 合金 可 应 用 于 航空 发 动机 及 燃气 轮机 
BEITA, 


1 实验 方法 
实验 用 镍 基 柱 状 唱 高 温 合金 熔炼 及 制备 均 在 
沈阳 中 航 动力 精密 铸造 科技 有 限 公 司 进行 , 合金 
熔炼 采用 VIM-0.2 型 工业 生产 用 真空 感应 炉 熔 
Be, 漏 气 率 <0.4 Pa/min, 极限 真空 度 为 0.06 Pa; 当 
真空 度 <0.67 Pa 时 开始 熔化 合金 , 合金 精炼 真空 度 


镜 进 行 观察 , 确定 元 素 V 对 合金 微观 组 织 的 影响 , 金 
相 试 样 采 用 的 化 学 腐蚀 液 为 : 20 g CuSO.+5 ml 
HSOs+100 ml HC1+80 ml H-O, 微观 组 织 观察 采用 
S-3400N 型 扫描 电镜 。 为 了 确定 合金 中 的 碳化 物 
相 , 对 Alloyl 试 样 采 用 电解 茜 取 法 获得 碳化 物 和 y' 


图 1 片 状 蠕 变 试 样 示 意图 


Fig.1 Schematic diagram of creep specimen (unit: mm) 


表 1 定向 凝固 合金 棒 的 主要 化 学 成 分 


Table 1 Nominal composition of bars (%, mass fraction) 


C Cr Al Mo Ti Co V B Ni 
Alloy 1 0.147 9.03 5.22 3.05 4.67 10.23 0.62 0.015 Bal. 
Alloy 2 0.145 9.01 5.26 3.04 4.67 10.24 0.96 0.016 Bal. 
Alloy 3 0.146 9.00 5.28 3.06 4.65 10.23 1.04 0.015 Bal. 
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6 期 于 兴 福 等 : 元 素 V 对 钊 基 柱 状 唱 合金 显 微 组 织 和 高 温 蠕 变性 能 的 影响 467 
相 的 混合 物 , 采用 XRD-7000S 型 衍射 分 析 仪 进行 。 貌 , 合金 中 不 存在 长 条 状 碳化 物 , 存在 黑色 块 状 碳化 
碳化 物 相 组 成 分 析 。 物 , 在 基体 中 同时 也 存在 一 些 弥散 分 布 的 白色 颗粒 


2 实验 结果 状 碳化 物 。 
V 含 量 为 1.04% 的 铸 态 和 热处理 态 合 金 中 的 y 


2.1 合金 的 微观 组 织 


采用 扫描 电镜 观察 不 同 V 含量 铸 态 合金 中 的 碳 ”相形 貌 如 图 3 所 示 。 图 3a 为 铸 态 合金 中 的 y 相形 
化 物 形 貌 如 图 2 所 示 。 Sh, 合金 中 的 y' 相 呈 立方 体形 , 单个 y 相 尺 寸 为 
图 2a 为 V 含 量 0.62% 合 金 中 碳化 物 的 形 貌 , 合 ”0.5 pm 左右 。 图 3b 为 热处理 态 合金 中 的 y 相形 貌 ， 


金 中 的 碳化 物 主要 以 长 条 棒状 形式 存在 。 图 2b 为 。 合金 中 y 相 大 小 不 均匀 , 部 分 区 域 
V 含 量 0.96% 合 金 中 的 碳化 物 形 貌 , 合金 中 的 碳化 物 KAK 


y 相 与 铸 态 相 比 


, 部 分 区 域 y HRE T 


化 , 个 别 y 相 产 


以 长 条 棒状 和 块 状 方式 存在 , 部 分 块 状 碳化 物 呈 现 。 生 了 粗 化 , 粗 化 后 的 y 相 尺 寸 为 2 jm 左右 。 


为 黑色 。 图 2c 为 V 含 量 1.04% 合 金 中 的 碳化 物 形 


图 4 为 回 浴 处 理 后 合金 中 碳化 物 部 分 深入 基体 


图 2 镍 基 柱 状 品 合金 中 碳化 物 形 貌 
Fig.2 Morphologies of carbides in nickel-base columnar crystal superalloy (a) Alloy1, (b) Alloy2, (c) Alloy3 


3 合金 中 y' A H 
Fig.3 Morphologies of y' phase in the nickel-base superalloy (a) as-cast, (b) after heat treatment 
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后 的 组 织 形 貌 , 图 4a 为 含 0.62%YV 合金 中 碳化 物 的 
溶解 情况 , 可 见 合金 中 的 棒状 碳化 物 已 经 发 生 溶 解 
并 断 开 , 呈 细 小 短 棒状 。 图 4b 为 含 0.96%YV 合金 中 
碳化 物 形 貌 , 合金 中 的 棒状 碳化 物 溶解 断 开 , 但 是 黑 
色 块 状 碳 化 物 仍然 存在 , 图 4c AG 1.04%V 合金 中 
碳化 物 的 组 织 形 貌 , 存在 于 铸 态 合金 基体 中 的 白色 
颗粒 状 碳化 物 已 经 完全 深入 基体 , 而 黑色 块 状 碳化 
物 仍然 存在 , 且 溶 解 较 少 。 

图 5 为 经 过 完全 热处理 后 合金 碳化 物 在 晶 界 析 
出 的 形 貌 。 由 图 可 见 , 含有 较 低 V 的 合金 , 其 唱 界 析 
出 碳化 物 数量 较 多 , 并 且 连 接 成 一 体 , 而 含 V 较 高 合 
金晶 界 析出 碳化 物 数量 少 , 晶 界 碳 化 物 以 颗粒 状 分 
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布 于 品 界 。 
2.2 合金 中 的 碳化 物 类 型 


采用 EDAX 能 谱 分 析 仪 对 V 含 量 为 0.62% 合 金 
中 块 状 碳化 物 和 棒状 碳化 物 进行 成 分 分 析 , 结果 如 
6 所 示 。 图 6a 和 图 6b 为 棒状 碳化 物 形 貌 及 能 谱 
分 析 曲 线 , 由 能 谱 分 析 曲 线 可 以 确定 棒状 碳化 物 
中 主要 碳化 物 形成 元 素 为 Ti、Mo、V、Cr。 由 块 状 
矶 化 物 形 貌 及 能 谱 分 析 曲 线 (图 6c 和 图 6d) 知 , 块 
状 碳化 物 中 的 主要 碳化 物 形成 元 素 包 括 Ti、Mo、 
V, 也 包括 少量 的 Cr 但 是 与 棒状 碳化 物 相 比 Cr 含 
量 有 所 降低 。 

采用 电解 禁 取 法 对 V 含量 为 0.62% 的 铸 态 合 


图 4 固 深 处理 后 合金 中 碳化 物 形 貌 


“+ * ~ 


图 5 完全 热处理 后 合金 中 晶 界 析出 的 碳化 物 形 貌 


Fig.5 Carbides precipitated from grain boundary after fully heat treatment (a) Alloy1, (b) Alloy3 
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7 ASG AEH XRD if 
Fig.7 XRD results of extraction from as-cast alloy 


HEAT FARE, 测定 出 禁 取 物 的 XRD 谱 如 图 7 所 示 。 
通过 分 析 可 以 确定 合金 中 的 碳化 物 主要 以 MC 型 碳化 
物 存在 , 主要 成 分 为 (Mooss, Tioas)C, 同时 也 存在 M2C。 
型 碳化 物 , 主要 成 分 为 CrsCe。 结 合 能 谱 分 析 可 以 确 
E, 合金 中 的 块 状 碳化 物 主要 为 MC 型 碳化 物 , 而 棒状 
碳化 物 是 MC 型 碳化 物 和 MC 型 碳化 物 的 组 合体 。 
2.3 元 素 V 对 合金 里 变性 能 的 影响 

不 同 V 含 量 柱状 晶 合 金 在 980C/216 MPa 实验 
条 件 下 的 蠕 变 曲线 如 图 8 所 示 。 在 980C/216 MPa 
条 件 下 , 含 0.62%V 合金 的 蠕 变 断 裂 寿命 为 42 h, 
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图 6 碳化 物 形 貌 及 EDAX 能 谱 分 析 曲 线 
Fig. 6 Morphologies of carbides and EDAX, (a) morphology of rod like carbides, (b) energy spectrum 
curve of rod like carbide, (c) morphology of bulk like carbides, (d) energy spectrum curve of bulk 
like carbide 
40 
y A-(Mou sp Ti so)C 7-980°C, œ216 MPa 
£ f —o— Alloy 1 
A CDacs , PENI —^— Alloy 2 
5 *-NiAL Ni,(ALTi), Ni V : 30 F —o— Alloy 3 
G & 
~ ~ 
2 f 
F a 
= 
100 
20/(’) 
图 8 980°C/216 MPa 条 件 下 不 同 V iy ee FE HG 


Fig.8 Creep curves of various V content alloys under the 
condition of 980°C/216 MPa 


断裂 伸 长 率 为 25%: 4 0.96%V 合金 的 蠕 变 断 裂 寿 
命 为 57 h, 断裂 伸 长 率 为 26%; 含 1.04%V 合金 的 里 
变 断 裂 寿命 为 83 h, 断裂 伸 长 率 为 23% 。 可 见 
980°C/216 MPa 下 随 着 合金 中 元 素 V 含 量 的 提 
高 , 合金 的 蠕 变 寿 命 增 加 , 合金 的 断裂 伸 长 率 变 
化 不 大 。 

在 760'C/725 MPa 条件 下 测定 出 含 V 量 0.62% 
和 0.96% 的 两 种 合金 的 里 变 曲线 如 图 9 所 示 。 该 条 
件 下 , 蠕 变 初始 阶段 两 种 合金 的 初始 应 变量 相当 ， 
Ra AS WG BE BY EE 0.96% V 合金 的 应 变速 率 为 


D- 


ao 


202303.10747v1 


chinaXiv 


aN 
JZ 


ChinaXiv 合 作 期 刊 


470 mM BA 


0.041 %/h, 4 0.62% V 合金 的 应 变速 率 较 高 为 0.205%/ 
h。 含 0.96%V 合 金 的 里 变 寿 命 达到 245 h 仍 未 断裂 , 而 
含 0.62%V 合金 在 该 条 件 下 的 蠕 变 寿命 为 93 h, V 的 
添加 可 以 提高 合金 在 中 温 条 件 下 的 蠕 变 持久 性 能 。 
3 讨论 

3.1V 对 合金 微观 组 织 的 影响 

V 含 量 0.62% 合 金 中 碳化 物 主要 以 棒状 为 主 (图 
2a), 对 棒状 、 块 状 碳 化 物 和 基体 采用 EDAX 进行 能 
谱 分 析 , 得 到 棒状 、 块 状 碳化 物 和 基体 成 分 如 表 2 中 
的 Alloyl 所 示 , 合金 中 棒状 碳化 物 中 V 含量 为 
0.56%, 基体 中 V 含 量 为 0.36%, 而 块 状 碳化 物 中 V 
含量 为 4.6%。 对 V 含 量 为 1.04% 合 金 中 的 块 状 碳化 
物 (图 2c) 和 基体 采用 EDAX 进行 能 谱 分 析 , 得 到 块 
状 碳化 物 和 基体 成 分 如 表 2 中 Alloy3 所 示 。 合 金 中 
块 状 碳化 物 中 含 V 量 为 6.96%, 而 基体 中 含 V 量 为 
0.79% « 

通过 分 析 认 为 , 随 合 金 中 V 含 量 的 增加 , 碳化 物 
和 基体 中 的 V 含 量 也 相应 增加 , 特别 是 基体 和 碳化 
物 中 的 V 存 在 一 定 的 分 配 关系 , 随 基体 中 V 含 量 的 
增加 碳化 物 中 的 V 含 量 也 相应 增加 。 
3.2V 对 合金 蠕 变 断裂 影响 因素 分 析 

完全 热处理 后 , 合金 中 部 分 碳化 物 深入 基体 ， 
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E9 760°C/725 MPa 条 件 下 不 同 V E EA Se A a BH R 
Fig.9 Creep curves of different V content alloys under the 
condition of 760°C/725 MPa 


K 学 R 30 4 


当 合金 中 的 V 含 量 较 低 时 , 形成 的 棒状 碳化 物 更 容 
易 溶 入 基体 内 , 而 V 含量 较 高 的 块 状 碳化 物 , 制约 
了 碳化 物 向 基体 内 的 深入 , 另外 块 状 碳化 物 与 基体 
接触 面积 小 , 延长 了 碳化 物 的 深入 时 间 。 深 入 基体 
中 的 碳 元 素 在 合金 中 为 长 程 扩 散 元 素 , 可 通过 唱 界 
扩散 。 热 处 理 时 效 及 高 温 蠕 变 期 间 , 深入 的 碳 元 素 
将 以 MzaC, 型 碳化 物 的 形式 在 晶 内 和 唱 界 析出 "2 。 

合金 中 大 量 存 在 的 MC 型 碳化 物 及 唱 界 析出 
M2aCe 型 碳化 物 对 合金 起 第 二 相 强 化 作用 , 但 是 在 高 
温 蠕 变 期 间 MC 型 碳化 物 具 有 向 更 稳定 的 MsCe 型 
碳化 物 转变 的 趋势 。 合 金 蠕 变 期 间 MC 型 碳化 物 分 
解 转 变 为 MCe 型 碳化 物 的 形 貌 如 图 10 所 示 。 图 10a 


10 蜂 变 期 间 碳化 物 的 分 解 
Fig.10 Decomposition of the carbide during creep (a) creep 
57 h under the condition of 980°C/216 MPa, (b) 
creep 1100 h under the condition of 760°C/500 MPa 


表 2 合金 中 各 相 的 化 学 成 分 
Table 2 Chemical composition of phases in the alloy (%, mass fraction) 
Co Cr Ti Al Mo v Ni 
Rod like carbide 10.68 9.97 6.94 4.45 4.48 0.56 Bal. 
Alloy1 Bulk like carbide 0.09 2.24 57.1 -- 32.8 4.60 Bal. 
Matrix 11.03 9.26 4.66 4.36 2.16 0.36 Bal. 
Bulk like carbide -- 1.87 66.5 -- 21.8 6.96 Bal. 
Alloy3 
Matrix 10.60 8.92 4.95 4.76 2.83 0.79 Bal. 
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图 11 裂纹 沿 碳化 物 形成 形 貌 
Fig.11 Morphology of crack around the carbide 


合金 中 碳化 物 的 转 
hes 1100 h 后 合金 


为 980'C/216 MPa 蠕 变 57 h Ja, 
变 特征 , 图 10b X 760°C/500 MPa 
中 的 碳化 物 转变 特征 。 

由 于 MC 型 碳化 物 与 基体 之 间 存 在 变形 不 协 
调 性 , MaCe 型 碳化 物 又 是 一 种 强度 较 低 的 碳化 
物 , 因此 经 过 一 段 时 间 的 蠕 变 变形 后 , 碳化 物 又 成 
为 合金 蠕 变 期 间 裂 纹 戎 生 的 主要 区 域 , 持久 断裂 
后 观察 到 合金 中 裂纹 在 MC 型 碳化 物 和 MC 碳化 
物 处 萌生 及 扩展 的 形 貌 如 图 11 所 示 。 图 11 中 黑 
色 箭头 为 晶 粒 内 MC 型 碳化 物 处 产生 裂纹 及 裂纹 
扩展 形 貌 , 白色 箭头 为 MaCe 碳 化 物 处 产生 裂纹 及 
扩展 形 貌 。 
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1. 在 含 V 镍 基 柱 状 唱 合金 中 , 棒状 碳化 物 中 
的 V 含 量 低 于 块 状 碳化 物 中 的 V 含 量 , 随 合 金 V 
含量 的 增加 , 碳化 物 由 棒状 逐渐 向 块 状 转变 , 当 

含量 达到 1.04% 时 , 碳化 物 形 貌 已 经 完全 转变 
成 块 状 。 

2. 固 深 处理 期 间 合金 中 碳化 物 会 发 生 溶 解 , V 
含量 低 的 合金 中 的 棒状 碳化 物 会 溶解 断 开 , 而 V 含 
量 较 高 的 合金 中 碳化 物 溶解 较 少 。 

3. V 含量 为 0.62% 合 金 在 980'C/216 MPa 下 的 


持久 寿命 短 , 而 V 合 量 为 1.04% 的 合金 持久 寿命 长 。 
4. 提高 合金 中 的 V 含量 , 有 利于 V 进 入 基体 相 


Ky A 提高 因 深 强化 效果 。 同 时 也 提高 合金 碳化 
物 中 的 V 含 量 , 使 碳化 物 在 热处理 期 间 更 稳定 , 溶解 
进入 基体 中 碳化 物 数量 减少 , 进而 导致 时 效 和 里 变 
期 间 晶 界 析出 MCe 型 碳化 物 数量 减少 , 提高 合金 的 
Fey dn Mets BE AF Ao 
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